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ABSTRAKT 
 
 Tato bakalářské práce se týká studia slinování kubického ZrO2 (dopovaného 8mol% 
Y2O3) metodou jednostupňového slinování. Byly použity dva druhy komerčních 
keramických prášků ZrO2 s velikostí částic 80nm a 140nm. Bylo studováno, zda 
slinování kratší dobu při vyšší teplotě vedlo při dosažení stejné konečné hustoty k jiné 
velikosti zrn než slinování delší dobu při nižší teplotě. Při studiu mikrostruktury 
slinutých vzorků kubického ZrO2 se ukázalo, že volba slinovacího cyklu měla vliv na 
velikost zrn slinutého materiálu, a že slinovíní po delší dobu na nižší teplotě je 
výhodnější z hlediska snížení velikosti zrn slinuté keramiky.  
 
 
 
 
 
 
 
 
ABSTRACT 
 
The sintering of cubic ZrO2 (stabilized with 8mol% Y2O3) by Single-Step sintering 
was studied in this bacherol‘s thesis. Two types of commercial powders with different 
particle size of 80nm and 140nm were used. It was studied whether the grain size of 
the sample sintered for shorter time at higher density is higher or smaller than after 
sintering for longer time at lower temperature. It was found taht for cubic zirconia the 
sintering for a longer time at lower temperature is advantageous from the point of view 
of decreasing the grain size fo cintered ceramics.  
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1. ÚVOD 
 
Slinování je druh tepelného zpracování, který je využíván zejména v práškové metalurgii a při 
výrobě keramických materiálů. Slinování je tepelně aktivovaný proces, při kterém dochází 
k tvorbě vazeb mezi keramickými částicemi v důsledku pohybů atomů a iontů. Čím menší jsou 
částice keramického prášku, tím větší má měrný povrch a vyšší povrchovou energii. Ke snižování 
povrchové energie dochází mechanismem difuze. Přestože je proces slinování studován již více 
než šedesát let, neexistuje dosud žádná jednotná teorie kinetiky slinování a jejího vlivu na 
mikrostrukturu slinovaného materiálu. Příčinou je složitá povaha vysokoteplotního přenosu 
hmoty v polykrystalických materiálech [1-3]. 
Cílem slinovacího procesu pokročilých keramických materiálů je nejčastěji materiál s vysokou 
hustotou, homogenní mikrostrukturou a malými zrny. V 70-tých a 80-tých letech byly 
publikovány práce o slinování Al2O3 metodou „rate controlled sintering“ [4, 5], v nichž se 
objevila myšlenka, že vhodnou volbou teplotního cyklu lze ovlivnit výslednou velikost zrn slinuté 
keramiky. Tyto teze nebyly dosud v odborné literatuře ani zcela potvrzeny ani zcela vyvráceny. 
Na Odboru keramiky a polymerů VUT FSI Brno byl studován vliv slinovacího cyklu u 
tetragonálního ZrO2 (dopovaného 3mol% Y2O3) [6]. Při dosažení stejné hustoty různými 
slinovacími cykly dosáhly vzorky stejné velikosti zrn. Mezitím byla publikována metoda 
dvojstupňového slinování (Two-Step Sintering-TSS) [7], kde při dosažení stejné relativní hustoty 
byla zrna Y2O3 menší v porovnání s obvyklou metodou jednostupňového slinování (tzn. volbou 
slinovací teploty a délky prodlevy na ní, Single-Step Sintering - SSS). Metoda TSS byla také 
studována na Odboru keramiky a polymerů VUT FSI Brno s materiály Al2O3 a dvěma typy ZrO2 
(dopovaný 3mol% Y2O3 a 8mol% Y2O3) [8]. Bylo zjištěno, že kubický ZrO2 dopovaný 8mol% 
Y2O3 je více senzitivní k volbě slinovacího cyklu. Proto se jeví vhodné ověřit vliv slinovacího 
cyklu SSS u tohoto keramického materiálu, a to je obsahem této bakalářské práce. 
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2. CÍL PRÁCE 
 
Cílem bakalářské práce bylo posouzení vlivu slinovacího cyklu na mikrostrukturu kubického 
ZrO2 (dopovaného 8mol% Y2O3). 
Bylo studováno, zda slinování kratší dobu při vyšší teplotě vede při dosažení stejné konečné 
hustoty k jiné velikosti zrn než slinování delší dobu při nižší teplotě. 
Pro tyto experimenty byly použity komerční ZrO2 keramické prášky s velikostí částic 80nm a 
140nm. 
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3. TEORETICKÁ ČÁST 
3.1 Rozdělení keramických materiálů 
 
Keramické materiály jsou anorganické nekovové materiály, které obsahují kovové a nekovové 
prvky vázané především iontovými nebo iontově-kovalentními vazbami. Keramické materiály se 
vyskytují v širokém rozmezí chemického složení. 
Obvykle se keramické materiály užívané pro konstrukční aplikace rozdělují na tradiční keramické 
materiály, pokročilé keramické materiály a materiály se skelnou strukturou [9]. 
Tradiční keramika se vyrábí ze surovin nacházejících se v přírodě, např. z jílu, křemene a živce, a 
vyznačující se nízkou čistotou. 
Pokročilá konstrukční keramika se vyrábí z čistých, práškových, uměle připravených sloučenin, 
jako jsou oxidy, karbidy nebo nitridy. Mezi nejznámější pokročilé konstrukční keramiky patří 
oxid hlinitý, nitrid křemíků, karbid křemíku, oxid ceričitý a oxid zirkoničitý modifikovaný 
dalšími žáruvzdornými oxidy. Pokročilé keramické materiály jsou pro své vlastnosti jako je 
vysoký bod tání, chemická stabilita a vysoká tvrdost důležité konstrukční materiály v oblasti 
špičkových technologií. 
Skelné materiály mají specifické vlastnosti jako průhlednost a tvrdost a vynikající korozní 
odolnost ve většině normálních prostředí, a jsou proto vhodné pro konstrukční aplikace 
v laboratořích, chemickém průmyslu a elektrotechnickém průmyslu [9]. 
 
3.2 Technologie tvarování keramických prášků 
 
Většina tradičních a progresivních keramik se vyrábí tvarováním a následným slinování 
keramických práškových surovin. 
Tvarování se obvykle provádí za studena, ale používá se i tvarování za tepla. Nejčastěji 
využívanými tvarovacími metodami při výrobě keramických dílů je lisování, lití suspenzí, 
vytlačování a vstřikování [9]. 
 
3.2.1 Lisování 
 
Částice keramického prášku se lisují za sucha, v plastickém stavu nebo za mokra v závislosti na 
typu zpracovávaného materiálu. Nejčastěji užívanou a nejjednodušší metodou je lisování za 
sucha. Lisovací tlak je vyvinut buď mechanicky (pístem), pak jde o tzv. jednoosé lisování, nebo 
je vyvinut v kapalině, pak jde o tzv. izostatické lisování za studena (CIP – Cold Isostatic Pressing, 
viz obr. 1). V keramickém průmyslu se tato technologie používá zejména pro výrobu 
elektrotechnických součástek jako jsou izolátory, při výrobě brusných karbidových nástrojů, 
kelímků, ložisek, biokeramických součástí apod. Někdy se využívá tzv. lisování za tepla, které 
umožňuje výrobu keramických dílů o vysoké hustotě a s výbornými mechanickými vlastnostmi 
[9, 10]. 
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Obr 1. Dva modely izostatického lisování: a) lisování za mokra, b) lisování za sucha [10] 
 
3.2.2 Suspenzní lití 
 
Suspenzní lití je typickou metodou tvarování keramických materiálů za mokra. Nejprve se 
připraví stabilní suspenze práškového materiálu v kapalině. Suspenze se lije do porézní formy a 
část kapaliny ze suspenze se nechá absorbovat formou. Jak kapalina odchází ze suspenze, vytvoří 
se na povrchu formy polotvrdá vrstva keramického materiálu (viz obr. 2). Poté se licí proces 
zastaví a zbytek suspenze se vylije z formy. Chceme-li zaplnit celou dutinu, postup opakujeme. 
Keramický díl se nechá ve formě částečně vyschnout, po získání manipulační pevnosti se dá 
vyjmout z formy a slinovat [9]. 
 
 
 
 
Obr. 2 Schéma dispenzního lití: a) počáteční fáze, b) po formaci tenkého odlitku [10] 
 
 
3.2.4 Vytlačování 
 
Keramické díly jednoduchého a stejného průřezu se vyrábí vytlačováním plastické směsi 
keramického prásku a pojiva přes tvarovací nástroj. Tato metoda se používá při výrobě dutých 
dílů, jako jsou keramické trubky a profily a to pro účely technické keramiky a elektrotechnických 
izolátorů [9]. 
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3.2.5 Injekční vstřikování 
 
Injekční vstřikování (IM – injection moulding) je technologie, která byla vyvinuta pro vstřikování 
plastů, a v keramickém průmyslu se uplatňuje především při výrobě pokročilých keramik malých 
průřezů. Keramická termoplastická suspenze je vstřikována pod tlakem do kovové formy a po 
ztuhnutí je z rozebíratelné formy vyjmuta. Pojivo se tepelně extrahuje a poté se součást slinuje 
(viz obr. 3). Metoda je vhodná pro velkosériovou výrobu tvarově složitějších součástí jako jsou 
lopatky plynových turbín, součásti palivových článků, ventily pro chemický průmysl, části 
biokeramických protéz apod. [9]. 
 
 
 
 
 
Obr 3. Schéma vstřikolisu na výrobu keramických dílů metodou injekčního vstřikování [10] 
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3.3 Slinování, kinetika slinování a její studium 
3.3.1 Slinování 
 
Slinování je tepelný proces při kterém je prášek nebo pórovitý materiál, který je už zformován do 
požadovaného tvaru, přeměněn na hutnou keramiku. Slinovací proces má svůj původ u dávných 
civilizací před tisíci lety [11]. 
Aby proběhlo slinování, musí se snížit Gibbsova energie systému. Zakřivení volného povrchu a 
popř. použitý tlak tvoří hnací sílu slinování. Aby proces proběhl v přiměřeném čase, je nutné brát 
do úvahy také kinetiku přesunu hmoty. V krystalických keramikách se transport hmoty 
uskutečňuje převážně difuzí atomů nebo iontů. Difuze v pevných látkách může probíhat několika 
způsoby, které definují mechanismus difuze a mechanismy slinování. Stupeň difuze závisí na 
typu a koncentraci poruch v tuhé látce, proto je důležité porozumění struktury poruch a změny 
v koncentraci poruch. Je nutné taky rozumět klíčovým proměnným v procesu slinování, jako jsou 
teplota, okolní atmosféra a  použitá aditiva [12]. 
 
3.3.2 Hnací síla slinování 
 
Slinování je proces provázený snižováním Gibbsovy energie systému. K jejímu snižování dochází 
zmenšováním fázového rozhraní tuhá fáze – plyn přechodem na energeticky výhodnější fázové 
rozhraní tuhá fáze – tuhá fáze. Tím vznikají hranice zrn. S klesající velikostí keramických částic 
roste jejich specifický povrch a slinování probíhá rychleji. Povrchová energie částic keramického 
anorganického materiálu je závislá na zakřivení povrchu. Se zmenšujícím se poloměrem se 
zvyšuje podíl plochy povrchu na jednotku objemu a roste chemický potenciál atomů nad 
povrchem. Se zakřivením povrchu se zvyšuje i napětí v povrchové vrstvě definované 
Laplaceovou rovnicí [3]. 
 






+=
21
11
rr
γσ ,                                                           (1) 
kde  σ  je napětí v povrchové vrstvě, 
γ  je měrná povrchová energie, 
r1 a r2  jsou poloměry zakřivení povrchu. 
 
Pro hutnou kulovou částici (r1 = r2) se vztah redukuje na σ = 2γ/ r. V reálném materiálu se během 
slinování vyskytují konkávní i konvexní plochy různých poloměrů křivosti. Pod konkávním 
povrchem (r1,2 < 0) působí napětí tahová, zatímco povrch konvexní (r1,2 > 0) je zatížen napětím 
tlakovým. Velikost napětí závisí na poloměru křivosti (rovnice 1). Pod konkávním povrchem je 
největší koncentrace vakancí (viz obr 4.) [3]. Díky tomuto koncentračnímu spádu dochází k toku 
vakancí z oblasti konkávní do oblasti konvexní, respektive k toku atomů opačným směrem (viz 
obr. 4). 
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Obr 4. Vznik toku vakancí mezi konkávním a konvexním povrchem [12] 
 
3.3.3 Fickovy zákony 
 
Difuzní procesy jsou nejefektivnější mechanismy slinování krystalických látek. Pohyb 
difundujících atomů (iontů, molekul) je řízen koncentračním gradientem. Koncentrace i gradient 
koncentrace se může měnit v čase a prostoru. 
Případ, kdy gradient koncentrace nezávisí na čase, popisuje I. Fickův zákon: 
 
,CDJ ∇
→→
−=       (2) 
 
kde  
→
J  je vektor toku, 
 D je difuzní koeficient (difuzivita), 
 C∇
→
 je gradient koncentrace. 
 
Uvažujeme-li koncentraci jako funkci času, lze ji popsat II. Fickovým zákonem: 
 
 
,2
2
2
2
2
2






∂
∂
+
∂
∂
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∂
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∂
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C
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CD
t
C
    (3) 
 
za předpokladu, že D je ve všech směrech stejné a nezávisí na koncentraci. 
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3.3.4 Mechanismy difuze 
 
Různé druhy defektů ovlivňují způsob transportu hmoty a difuze. Difuze se dělí na mřížkou 
(objemová difuze), difuzi po hranicích zrn a difuzi povrchovou. 
 
Difuze mřížkou 
Objemová difuze se uskutečňuje pohybem bodových poruch. Podle druhu poruchy (vakance, 
intersticiál), se uskutečňuje vakantním mechanismem nebo intersticiálním mechanismem (viz obr. 
5). Vakance a intersticiální mechanismy jsou nejdůležitější mechanismy difuze mřížkou. 
 
 
Obr 5. Difuze mřížkou a) vakantním mechanismem, b) intersticiálním mechanismem, 
c) interstitialcy mechanismem, d) kruhový mechanismuem 
 
 
Difuze po hranicích zrn 
V polykrystalických materiálech jsou zrna krystalů od sebe odděleny oblastmi mřížkové 
nespojitosti a hranicemi zrn. Kvůli vysoce poruchové povaze hranic zrn je difuze po hranicích zrn 
mnohem rychlejší než difuze mřížkou přilehlých zrn [12]. 
 
Obr. 6 Šest základních směrů toků hmoty při slinování 
v tuhé fázi [12] 
1. povrchová difuze 
2. difuze mřížkou (objemová) 
3. difuze plynnou fází 
4. difuze po hranicích zrn 
5. difuze mřížkou (z hranic zrn) 
6. plastickým tokem 
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3.3.5 Fáze slinovacího procesu 
 
U slinování se obvykle uvažují tři probíhající fáze, popsané jako první fáze tvorby krčků mezi 
částicemi, druhá fáze otevřené pórovitosti a poslední fáze uzavřené pórovitosti. V některých 
analýzách o slinování se uvažuje jedna fáze navíc, tzv. nultá fáze, která popisuje kontakt mezi 
částicemi v okamžiku, kdy se poprvé k sobě přiblíží a uplatňuje se elastická deformace 
způsobující snížení povrchové energie rozhraní [13]. 
 
Každá fáze reprezentuje interval času nebo hustoty, kdy je mikrostruktura považována za 
přiměřeně definovanou. Pro polykrystalické materiály (viz obr. 7) ukazuje idealizovaný model 
geometrickou strukturu tak, jak byla navržena Coblem [14] jako propagátorem konceptu tří fází 
slinování [12].  
 
 
 
 
Obr. 7 Idealizovaný model pro tři fáze slinování [14] 
a) I. fáze slinovacího cyklu – model koulí v těsném kontaktu 
b) konec I. fáze slinovacího cyklu – splynutí koulí 
c) II. fáze – tmavá zrna získala tvar tetrakaidecahedron ( komolý oktaedr), bílé válcovité kanálky na hranicích 
zrn jsou otevřené póry 
d) III. fáze slinovacího cyklu – tetraidecahedron s izolovanými sférickými póry v rozích 
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I. fáze slinování - fáze tvorby krčků mezi částicemi 
 
První fáze se skládá z velmi rychlého difuzního růstu krčku mezi částicemi, který může být 
podporován transportem par, plastickým nebo viskózním tokem. Velké počáteční rozdíly 
v zakřivení povrchu jsou v této fázi odstraněny a doprovází růst krčku při zhutňovacím 
mechanismu. Pro práškové soustavy sestávající se ze sférických částic je první fáze 
reprezentována jako přechod mezi obr. 7a a 7b. Pro práškové soustavy s relativní počáteční 
hustotou 50 – 60% teoretické hustoty (t.h.), to odpovídá smrštění 3 - 5 % nebo nárůstu relativní 
hustoty na 65 % t.h. [12]. 
 
 
II. fáze slinování – fáze  otevřené pórovitosti 
 
Ve druhé fázi slinování je struktura obvykle idealizována na základě uspořádání válcových pórů 
umístěných podél okrajů hranic zrn (viz obr. 7c). Přepokládá se, že zhutňování pórů probíhá 
jednoduchým smršťováním, čímž se snižuje jejich příčný průřez. Nakonec se póry stanou 
nestabilními, zaškrtí se a zůstanou izolované, a tím začíná poslední fáze slinování. Druhá fáze 
zahrnuje největší část slinovacího procesu a končí, když je hustota přibližně 90 – 94 % t.h. [12]. 
 
 
III. fáze slinování – fáze uzavřené pórovitosti 
 
Třetí fáze začíná, když se válcové póry zaškrtí a izolují se v rozích zrn, jak je ukázáno na obr. 8d.  
Předpokládá se spojité smršťování pórů, jejich izolace v rozích a následné zaniknutí.  
Teoretický model pro polykrystalické materiály je idealizován jako systém  stejně velkých 
tetrakaidecahedronů se stejnými kulatými póry v rozích (viz obr 7d), kde každý pór je společný 
pro 4 tetrakaidecahedrony [12]. 
 
3.4 Vliv slinovacího cyklu na mikrostrukturu slinutých materiálů 
 
Vlastnosti keramických materiálů jsou ovlivněny jejich mikrostrukturou, jako např. hustotou, 
velikostí zrn a pórů. Na Odboru keramiky a polymerů VUT FSI Brno byl studován vliv 
slinovacího cyklu u tetragonálního ZrO2 dopovaného 3mol% Y2O3 (TZ-3YB, Tosoh, Japonsko), 
který patří mezi materiály, které jsou široce využívány v elektrokeramických a biologických 
aplikacích. Snahou bylo zjistit, zda velikost zrna je ovlivněna výběrem různého slinovacího cyklu 
(nižší teplota slinování při delší prodlevě nebo kratší prodleva při vyšší slinovací teplotě) při 
dosažení stejné konečné hustoty. Bylo zvoleno několik slinovacích cyklů, při kterých byla 
konečná hustota vyšší než 98% t.h.  
Vzorky byly připraveny izostatickým lisováním a injekčním vstřikováním, předslinuty na teplotu 
800°C pro zvýšení manipulační pevnosti a dále upraveny do tvaru hranolů vhodných pro 
dilatometrické měření. Byly zvoleny 3 různé slinovací teploty 1450°C, 1500°C a 1530°C. 
Pro zjištění mikrostruktury byly vzorky rozřezány, leštěny a následně tepelně leptány pro 
zvýraznění hranice zrn. U každého vzorku bylo provedeno měření velikosti zrn pomocí lineární 
průsečíkové metody. 
Po vyhodnocení konečných výsledků bylo zjištěno, že při dosažení stejné nebo podobné hustoty 
vzorku při různém slinovacím cyklu měly vzorky stejnou velikost zrn (viz obr. 8 a 9) [6]. 
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Další metodou, která byla studována na Odboru keramiky a polymerů VUT FSI Brno je 
dvojstupňové slinování (Two-Step Sintering- TSS). Metoda TSS byla zkoušena s materiály Al2O3 
a dvěma typy ZrO2 (dopovaný 3mol% Y2O3 a 8mol% Y2O3, viz obr. 10). Princip metody je 
v dosažení relativní hustoty nad 75% t.h. vzorku v prvním kroku a jako druhý krok následuje 
pokles teploty o několik desítek stupňů a prodleva na této teplotě několik desítek hodin [7, 8].  
 
 
 
 
Obr. 10 Závislost velikosti zrna na relativní hustotě jednostupňově slinovaných vzorků TZ-3Y a TZ-8Y [8] 
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 8 Střední velikost zrn vzorků TZ-3YS 
připravených injekčním vstřikování, které  
při různých slinovacích cyklech vedly  
ke srovnatelné relativní hustotě vzorků [6] 
 
 
 
Obr. 9 Střední velikost zrn vzorků TZ-3YS 
připravených izostatickým lisováním, které  
při různých slinovacích cyklech vedly ke 
srovnatelné relativní hustotě vzorků [6] 
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Výsledky experimentu ukázaly u vzorků kubického ZrO2 (dopovného 8mol% Y2O3) významný 
vliv metody TSS na snížení velikosti zrn tohoto materiálu (viz obr. 11 a 12) [7,8]. Proto se jeví 
vhodné ověřit vliv slinovacího cyklu SSS u tohoto keramického materiálu, a to je obsahem této 
bakalářské práce. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 11 Mikrostruktura vzorků ZrO2 (dopovaný 3mol% 
Y2O3, TZ-3YS) slinovaných na stejnou relativní 
hustotu 98,7%t.h. metodou TSS a SSS [8] 
 
Obr. 12 Mikrostruktura vzorků ZrO2 (dopovaný 8mol% 
Y2O3, TZ-8YSB) slinovaných na stejnou relativní 
hustotu 99,5%t.h. metodou TSS a SSS [8] 
 
 13 
4. EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
4.1 Použité keramické materiály 
 
Pro přípravu keramických vzorků byly použity následující prášky: 
 
- práškový ZrO2 dopovaný 8mol% Y2O3, typ TZ-8Y (výrobce Tosoh Corporation, 
Japonsko), číslo šarže Z806625P. Chemické složení keramického prášku je převzato 
z materiálového listu a je uvedeno v tabulce 1. 
- práškový ZrO2 dopovaný 8mol% Y2O3, typ TZ-8YSB s obsahem pojivové složky (SB – 
smooth binder), (výrobce Tosoh Corporation, Japonsko), číslo šarže S307651B. Chemické 
složení keramického prášku je převzato z materiálového listu a je uvedeno v tabulce 1. 
 
 
Tabulka 1 Chemické složení (převzato z materiálového listu) 
TZ-8Y          TZ-8YSB 
  
 
Prášek TZ-8YSB se liší od prášku TZ-8Y tepelnou kalcinací, která způsobila nárůst částic z 80 na 
140nm, a použitím malého množství pojiva (kyselina stearová), které by mělo napomoci 
snadnějšímu lisování. 
 
 
4.2 Příprava keramických materiálů před slinováním 
 
Z materiálů TZ-8Y a TZ-8YSB byl navážen násyp 12g do pryžové formy o průměru 33mm. 
Vzorek byl poté izostaticky lisován po dobu 5 minut tlakem 300 MPa (Autoclave Engineering 
Inc., USA). Izostaticky lisovaný vzorek měl průměr 30mm a výšku 6mm (obr. 13a). Disk byl poté 
předslinut při teplotě 800°C při prodlevě 1 hod, rychlosti ohřevu 2°C/min. Předslinutí bylo 
provedeno z důvodu odstranění pojiva a zvýšení manipulační pevnosti. Dále byly vzorky 
rozřezány (obr. 13b), vybroušeny do tvaru hranolů s rozměry 3,5x3,5x15 mm (obr. 13c). Pro 
vzorky pro dilatometrické měření je velmi důležité dodržení planparalelnosti čelních ploch. 
 
Složky Obsah [hm. %]  Složky  Obsah [hm. %] 
Y2O3 13,69  Y2O3 5,20 
Al2O3 max. 0,005  Al2O3 max. 0,005 
SiO2  0,003  SiO2  0,004 
Fe2O3 0,004  Fe2O3 0,003 
Na2O 0,078  Na2O 0,005 
Ztráta spalováním 0,79  Ztráta spalováním + pojivo 3,45 
Velikost krystalitů 0,023µm  Velikost krystalitů 0,039µm 
Velikost částic 80 nm  Velikost částic 140 nm 
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Obr. 13  a) izostaticky vylisovaný vzorek, b) rozřezaný vzorek, c) vzorek pro dilatometrické měření 
 
  
4.3 Slinování keramických materiálů 
 
Nejprve byly vzorek slinován ve vysokoteplotním dilatometru se vzdušnou atmosférou L70/1700 
(Lineseis, Německo). Vzorek byl umístěn vertikálně do trubice z Al2O3 a ohřev byl prováděn 
pomocí grafitové pece s mírným přetlakem dusíku (1,4 atm). Snímání teploty v peci bylo 
provedeno termočlánkem WRe3-WRe25 a teplota vzorku termočlánkem PtRh6-PtRh30. Schéma 
dilatometru je na obr. 14. Dilatometrická měření byla provedena pro vzorky  TZ-8Y a TZ-8YSB  
při teplotách 1450°C a 1500°C. 
Teplota byla zvyšována po 10°C/min do teploty 800°C, pak byla teplota zvyšována o 5°C/min až 
do konečné teploty, na níž byla zařazena izotermická prodleva. Ochlazování probíhalo rychlostí 
25°C/min do teploty 1000°C, dále již vzorek chladl volně. 
 
 
 
Obr. 14 Schéma uspořádání dilatometru 
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Smršťování vzorku v průběhu slinování bylo vyhodnoceno pomocí měřícího softwaru Tawin 
(Linseis, Německo), který také provedl korekci z důvodu tepelné roztažnosti měřícího zařízení. 
 
Hodnoty smrštění z dilatometrického měření byly přepočteny na relativní hustoty podle vztahu: 
 
 ],[g.cm        ),(100
100),( 3-
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⋅ Tt
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kde  relρ  je relativní hustota vzorku 
 frel⋅ρ  je konečná relativní hustota změřená na základě Archimédova zákona 
 fε  je podélné smrštění vzorku v konečné fázi. 
 
 
Protože všechny vzorky smršťovaly při slinování izotropně, bylo možné použít vzorec (4) na 
přepočítání objemové změny z délkového smrštění. 
Vypočtené závislosti relativné hustoty na teplotě byly využity pro navržení slinovacích cyklů tak, 
aby bylo dosaženo stejné relativní hustoty vzorků při různých slinovacích teplotách a prodlevách.  
Tyto slinovací experimenty už probíhaly ve standardní odporové superkanthalové peci KT1700/1 
(Heraeus, Německo) ve vzdušné atmosféře (viz obr. 15). Teplota v blízkosti vzorku byla opět 
měřena termočlánkem PtRh6-PtRh30. 
 
 
 
 
 
Obr. 15 Vysokoteplotní pec Heraeus 
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4.4 Příprava vzorků pro studium mikrostruktury 
 
Pro studium mikrostruktury byly vzorky příčně rozříznuty (dělící zařízení Accutom-50, Struers, 
Dánsko). Dále byly vzorky zasypány do polystyrenu Kraste 127. Zasypané vzorky byly umístěny 
do laboratorní sušárny Binder, teplota byla nastavena na 210°C po dobu 1 hod, kdy se polystyren 
roztavil a vznikl disk, který byl vhodný pro další manipulaci vzorku při broušení a leštění. Vzorek 
byl broušen a leštěn na přístroji Tegra Pol-25 s hlavou Tegra Force-5 (Struers, Dánsko). 
Postup broušení a leštění pro oba druhy vzorků je uveden v tabulce 2. 
 
Tabulka 2 Postup broušení a leštění vzorků TZ-8Y a TZ-8YSB 
Krok 
 
Prostředky Zrnitost [µm] 
Otáčky 
[ot./min] Přítlačná síla [N] 
Čas 
[min] 
1 kotouč MD Piano 120 
voda 
120 
 
300 30 10 
2 kotouč MD Largo 9 
suspenze DiaPro Allegro Largo 
9 
9 150 30 5 
3 kotouč MD Largo 3 
suspenze DiaPro Dac 
3 
3 150 20 5 
4 plátno MD DacSatén 3 
suspenze DiaPro NapB 
3 
3 150 15 3 
5 plátno MD DacSatén 1 
suspenze DiaPro NapB 
1 
1 150 15 3 
6 plátno MD Chem 1/4 
suspenze OP-S 
0,25 
0,25 150 15 1 
 
4.5 Mikrostruktura slinutých vzorků 
 
Vyleštěné vzorky zalité v polystyrenu byly vypreparovány z disku pomocí ohřevu na teplotu 
(210°C) a zbytky odstraněny v ultrazvukové pračce (Tesla, ČR) v xylenu a poté v destlivané 
vodě. Takto očištěné vzorky byly tepelně naleptány v peci Heraeus z důvodu zvýraznění hranic 
zrn. Pro každou slinovací teplotu byly zvoleny leptací cykly, které jsou uvedeny v tabulce 6 a 7. 
Naleptané vzorky byly umístěny na kovové držáky a pro zvodivění byly napařeny vrstvou slitiny 
zlato-paladium (viz obr. 16).  Mikrostruktura vzorků byla sledována rastrovacím elektronovým 
mikroskopem REM (Philips XL30, Nizozemí). 
 
 
Obr. 16 Vzorky pro elektronovou mikroskopii napařené vrstvou slitiny zlato-paladium 
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4.6 Vyhodnocovací metody 
 
Hustota slinutých těles byla stanovena metodou dvojího vážení (EN 623-2). Tělesa byla vážena s 
přesností 0,1mg (váhy Mettler AG 64, SRN na obr. 17) a to tak, že se nejdříve určila hmotnost 
vzorku (m1) po předchozím sušení pod infralampou. Potom se u vzorku určila jeho zdánlivá 
hmotnost (m2) při ponoření do destilované vody.  
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ρ
ρ
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Jako teoretické hustoty ZrO2+ 8mol% Y2O3 byla použita hodnota 5,99g·cm-3. 
 
 
 
 
 
Obr. 17 Laboratorní váhy Mettler AG 64 
 
 
Střední velikost zrn slinutý keramických vzorků byla stanovena pomocí lineární průsečíkové 
metody [15]. Pro vyhodnocení byly použity snímky z REM. Bylo zhotoveno 5 fotografií od 
každého vzorku se zvýrazněnou mikrostrukturou po tepelném leptání. Na každé fotografii byly 
zkonstruovány tři vodorovné úsečky a dvě úsečky ve směru úhlopříček. Hodnotil se počet 
protnutých hranic zrn na jednotlivých úsečkách. Velikost zrn byla určena ve vztahu k měřítku 
fotografií. Střední velikost zrn a směrodatná odchylka byly vypočteny z celkového počtu měření. 
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5. VÝSLEDKY A DISKUZE 
5.1 Slinování vzorků ve vysokoteplotním dilatometru 
 
Slinováním vzorků TZ-8Y a TZ-8YSB ve vysokoteplotním dilatometru byla získána  data pro 
stanovení závislosti relativní hustoty vzorků na teplotě slinování (viz obr. 18). Jednotlivé 
slinovací cykly a konečné hustoty při nich jsou uvedeny v tabulce 3. 
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Obr. 18 Křivky z dilatometrického měření  a) dilatometrická křivka pro materiál TZ-8Y 
b) dilatometrická křivka pro materiál TZ-8YSB 
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Tabulka 3 Zvolené slinovací cykly pro dilatometrická měření a relativní hustoty 
Materiál Slinovací teplota [°C] Délka prodlevy [hod]  Konečná ρrel [%] 
TZ-8Y 1450 1 98,93 
TZ-8Y 1500 1 99,77 
TZ-8YSB 1450 2 99,25 
TZ-8YSB 1500 0 97,27 
 
Z grafů je vidět, že kinetika zhutňování se urychluje u vzorků TZ-8Y při teplotách pod 1200°C a 
u vzorků TZ-8YSB u teplot nad 1200°C, což odpovídá menší velikosti částic TZ-8Y.  Na základě 
dilatometrických měření bylo možno monitorovat celý slinovací proces, což umožnilo efektivní 
navrhnutí slinovacích cyklů v odporové peci Heraeus. 
 
 
5.2 Slinování v odporové peci 
 
Jednotlivé slinovací cykly provedené v konvenční odporové peci Heraeus a dosažené relativní 
hustoty včetně směrodatných odchylek (s) a počtu měření (n) jsou uvedeny v tabulce 4 (TZ-8Y) a 
tabulce 5 (TZ-8YSB). 
 
 
Tabulka 4 Hustoty vzorků TZ-8Y 
Slinovací teplota [°C] Délka prodlevy [min] ρrel [%] s/n [%/-] 
1400 10 98.97 0,07/6 
 90 99,44 0,07/6 
 180 99,83 0,06/6 
 360 99,89 0,14/6 
1450 10 99,64 0,06/6 
 30 99,69 0,07/6 
 60 98,93 0,05/6 
 120 99,79 0,15/6 
1500 0 99,07 0,03/6 
 13 99,55 0,17/6 
 60 99,76 0,03/6 
 120 99,86 0,23/6 
1530 10 99,65 0,06/6 
 30 99,77 0,17/6 
 
Tabulka 5 Hustoty vzorků TZ-8YSB 
Slinovací teplota [°C] Délka prodlevy [min] ρrel [%] s/n [%/-] 
1400 10 94,63 0,04/6 
 90 98,72 0,11/6 
 180 99,09 0,09/6 
 360 99,43 0,39/6 
1450 30 98,71 0,20/6 
 120 99,13 0,15/6 
1500 0 96,93 0,07/6 
 120 99,28 0,11/6 
1530 10 98,77 0,09/6 
 30 99,23 0,14/6 
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Z tabulky 4 a 5 je zřejmé, že s rostoucí teplotou a prodlevou také roste hustota slinovaných 
vzorků. Nejvyšších relativních hustoty, 99,89%t.h. pro materiál TZ-8Y a  99,43%t.h. pro TZ-
8YSB, bylo dosaženo při teplotě 1400°C a prodlevě 6 hodin. Nejnižší hustoty byly podle 
předpokladů dosaženy při nejnižších teplotách a prodlevách, tj. při 1400°C a prodlevě 10min. 
 
 
5.3 Mikrostruktura  a střední velikost zrn slinutých keramických 
materiálů 
 
Vzorky byly rozřezány, vyleštěny a tepelně naleptány z důvodu zvýraznění hranic zrn. Velikost 
zrn byla stanovena lineární průsečíkovou metodou z fotografií pořízených REM. 
V tabulce 6 jsou uvedeny jednotlivé slinovací cykly provedené v odporové peci Heraeus a 
naměřené velikosti zrn včetně směrodatných odchylek (s) a počtu měření (n). 
 
 
Tabulka 6 Střední velikost zrn vzorků TZ8Y určená lineární průsečíkovou metodou  
včetně směrodatné odchylky (s) a počtu měření (n) 
Slinovací teplota 
[°C] 
Délka prodlevy 
[min] 
Teplota/ doba 
leptání 
[°C/min] 
ρrel  
[%] 
Dst 
 [µm] 
s 
[µm] 
n  
[-] 
1400 10 1300/0 98.97 0,73 0,10 25 
 90 1300/0 99,44 1,73 0,33 25 
 180 1300/0 99,83 1,62 0,21 25 
 360 1300/0 99,89 3,15 0,58 25 
1450 10 1350/0 99,64 1,24 0,17 25 
 120 1350/0 99,79 2,73 0,29 25 
1500 0 1400/0 99,07 1,56 0,32 25 
 13 1400/0 99,55 2,06 0,37 25 
 120 1400/0 99,86 3,15 0,58 25 
1530 10 1430/0 99,65 2,83 0,39 25 
 30 1430/0 99,77 3,07 0,53 25 
 
 
 
Tabulka 7 Střední velikost zrn vzorků TZ8YSB určená lineární průsečíkovou metodou  
včetně směrodatné odchylky (s) a počtu měření (n) 
Slinovací teplota 
[°C] 
Délka prodlevy 
[min] 
Teplota/ doba 
leptání 
 [°C/min] 
ρrel [%] Dst 
 [µm] 
s 
[µm] 
n  
[-] 
1400 90 1350/0 98,72 1,46 0,24 25 
 180 1350/0 99,09 1,34 0,26 25 
 360 1350/0 99,43 2,68 0,58 25 
1450 120 1350/0 99,13 2,27 0,49 25 
1500 0 1400/7 96,93 1,20 0,12 25 
 120 1400/0 99,28 3,53 0,68 25 
1530 10 1480/0 98,77 2,07 0,32 25 
 30 1480/0 99,23 2,86 0,59 25 
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Z tabulek 6 a 7 je zřejmé, že se u ubou typů vzorků podařilo dosáhnout podobných hustot 
různými slinovacími cykly. 
Vybrané slinovací cykly pro TZ-8Y, které vedly při různých slinovacích teplotách a délkách 
prodlevy k podobným relativním hustotám jsou uvedeny na obr. 19.  
 
 
 
Obr. 19 Slinovací cykly v konvenční odporové peci Heraeus, které vedly při různých teplotách a délkách prodlevy 
k podobným výsledným relativním hustotám pro materiál TZ-8Y 
 
V tabulce 8 jsou uvedeny hodnoty střední velikosti zrn materiálu TZ-8Y včetně směrodatných 
odchylek s podobnými relativními hustotami, které byly dosaženy různými slinovacími cykly. 
 
Tabulka 8 Střední velikost zrn vybraných vzorků  
Slinovací teplota 
[°C] 
Délka prodlevy 
[min] 
ρrel  
[%] 
Dst 
 [µm] 
s 
[µm] 
n  
[-] 
1400 10 98.97 0,73 0,10 25 
1500 0 99,07 1,56 0,32 25 
1500 13 99,55 2,06 0,37 25 
1530 10 99,65 2,83 0,39 25 
1400 180 99,83 1,62 0,21 25 
1450 120 99,79 2,73 0,29 25 
1530 30 99,77 3,07 0,53 25 
 
Na obrázcích 20-22 jsou uvedeny mikrostruktury vybraných vzorků TZ-8Y, které měly podobnou 
relativní hustotu. 
Z obrázků jsou patrné hranice zrn, póry, které jsou většinou na hranicích zrn, a také nečistoty, 
které se do materiálů pravděpodobně  dostaly při procesu přípravy. 
Tyto obrázky sloužily jako podklad pro stanovení velikosti zrn lineární průsečníkovou metodou. 
Zejména u těch fotografií pořízených se stejným rozlišením je i bez použití lineární průsečíkové 
metody patrné, že s rostoucí slinovací teplotou rostla i velikost zrn. 
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Obr. 20 Mikrostruktura vybraných vzorků s podobnou relativní hustotu 99,0%t.h.  
a) TZ-8Y 1400°C/10min, b) TZ-8Y 1500°C/0min 
 23 
 
 
 
 
Obr. 21 Mikrostruktura vybraných vzorků s podobnou relativní hustotu 99,6%t.h.  
a) TZ-8Y 1500°C/13min, b) TZ-8Y 1530°C/10min 
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Obr. 22 Mikrostruktura vybraných vzorků s podobnou relativní hustotu 99,8%t.h.  
a) TZ-8Y 1400°C/3hod, b) TZ-8Y 1450°C/, c) TZ-8Y 1530°C/30min  
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Na obr. 23 je uvedeno srovnání střední velikosti zrn materiálu TZ-8Y dosažených různými 
slinovacími cykly. U vzorku byly porovnány tři různé hodnoty dosažené relativní hustoty různých 
slinovacích cyklů. 
 
Obr. 23 Střední velikost zrn vzorků TZ-8Y, které při různých slinovacích cyklech vedly ke srovnatelné relativní 
hustotě vzorků 
 
Z porovnání na obr. 23 je patrné, že velikost zrna roste s rostoucí teplotou a klesající délkou 
prodlevy slinovacího cyklu.  
U vzorku TZ-8Y při slinovacím cyklu 1400°C/10min byla dosažená relativní hustota 98,97%t.h., 
při cyklu 1500°C/0min byla výsledná relativní hustota 99,07%t.h. U obou vzorků byla tedy 
dosažena stejná relativní hustota v rámci směrodatné odchylky. Velikost zrn se při stejné konečné 
hustotě lišila. U TZ-8Y 1400°C/10min byla střední velikost zrn 0,73µm, u TZ-8Y 1500°C/0min  
byla výsledná velikost 1,56µm, což je dvojnásobná velikost oproti TZ-8Y 1400°C/10min. 
V tomto případě jsou střední velikosti zrn rozdílné i v případě uvažování směrodatných odchylek, 
čímž jsou výsledky statisticky průkazné. 
U vzorků TZ-8Y při slinovacím cyklu 1500°C/13min byla dosažená relativní hustota 99,55%t.h., 
při cyklu 1530°C/10min výsledná relativní hustota 99,65%t.h. U obou vzorků bylo dosaženo 
stejné relativní hustoty v rámci směrodatné odchylky. U TZ-8Y 1500°C/13min byla střední 
velikost zrn 2,06µm, u TZ-8Y 1530°C/10min byla výsledná velikost 2,83µm. Střední velikosti zrn 
jsou rozdílné i v případě uvažování směrodatných odchylek. 
U tří vzorků TZ-8Y při slinovacím cyklu 1400°C/180min byla dosažená relativní hustota 
99,83%t.h., při cyklu 1450°C/120min výsledná relativní hustota 99,79%t.h., při cyklu 
1530°C/30min výsledná relativní hustota 99,77%t.h. U všech tří vzorků bylo také dosaženo stejné 
relativní hustoty v rámci směrodatné odchylky. U TZ-8Y 1400°C/180min byla střední velikost 
zrn 1,62µm, u TZ-8Y 1450°C/120min byla výsledná velikost 2,73µm, u TZ-8Y 1530°C/30min 
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byla výsledná velikost 3,07µm. Střední velikosti zrn u vzorku TZ-8Y 1400°C/180min byla 
rozdílná i v rámci směrodatných odchylek od vzroků TZ-8Y 1450°C/120min a 1530°C/30min. 
 
Vybrané slinovací cykly pro TZ-8YSB, které vedly při různých slinovacích teplotách a délkách 
prodlevy k podobným relativním hustotám jsou uvedeny na obr. 24.  
 
 
Obr. 24 Slinovací cykly v konvenční odporové peci Heraeus, které vedly při různých teplotách a délkách prodlevy 
k podobným výsledným relativním hustotám pro materiál TZ-8YSB 
 
 
V tabulce 9 jsou uvedeny hodnoty střední velikosti zrn materiálu TZ-8YSB včetně směrodatných 
odchylek s podobnými relativními hustotami, které byly dosaženy různými slinovacími cykly. 
 
Tabulka 9 Střední velikost zrn vybraných vzorků TZ8YSB  
Slinovací teplota 
[°C] 
Délka prodlevy 
[min] 
ρrel [%] Dst 
 [µm] 
s 
[µm] 
n  
[-] 
1400 90 98,72 1,46 0,24 25 
1530 10 98,77 2,07 0,32 25 
1400 180 99,09 1,34 0,26 25 
1450 120 99,13 2,27 0,49 25 
1530 30 99,23 2,86 0,56 25 
 
Na obrázcích 25 a 26 jsou uvedeny mikrostruktury vybraných vzorků TZ-8YSB, které měly 
podobnou relativní hustotu dosaženou různými slinovacími cykly. 
Z obrázků jsou patrné hranice zrn, póry, které jsou většinou na hranicích zrn, a také nečistoty, 
které se do materiálů pravděpodobně  dostaly při procesu přípravy. 
Tyto obrázky sloužily jako podklad pro stanovení velikosti zrn lineární průsečníkovou metodou. 
Zejména u těch fotografií pořízených se stejným rozlišením je i bez použití lineární průsečíkové 
metody patrné, že s rostoucí slinovací teplotou rostla i velikost zrn. 
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Obr. 25 Mikrostruktura vybraných vzorků s podobnou relativní hustotu 98,7%t.h.  
a) TZ-8YSB 1400°C/90min, b) TZ-8YSB 1530°C/10min 
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Obr. 26 Mikrostruktura vybraných vzorků s podobnou relativní hustotu 99,1%t.h.  
a) TZ-8YSB 1400°C/3hod, b) TZ-8YSB 1450°C/2hod, c) TZ-8YSB 1530°C/30min 
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Na obr. 27 je uvedeno srovnání střední velikosti zrn materiálu TZ-8YSB dosažených různými 
slinovacími cykly. U vzorku byly porovnány dvě různé hodnoty dosažené relativní hustoty 
různých slinovacích cyklů. 
 
Obr. 27 Střední velikost zrn vzorků TZ-8YSB při různých slinovacích cyklech 
 
Jako u vzorků TZ-8Y byl zjištěn stejný vliv slinovacího cyklu na velikost zrn u zkoumaného 
materiálu TZ-8YSB. 
U vzorku TZ-8YSB při slinovacím cyklu 1400°C/90min bylo dosaženo relativní hustoty 
98,72%t.h. Stejná hustota v rámci směrodatné odchylky byla dosažena u vzorku 1530°C/10min. 
Při stejné dosažené relativní hustotě se vzorky lišily střední velikostí zrn. Střední velikost zrn u 
vzorku TZ-8YSB  1400°C/90min byla 1,46µm, u vzorku TZ-8YSB 1530°C/10min byla konečná 
velikost 2,07µm. V tomto případě jsou střední velikosti zrn rozdílné i v případě uvažování 
směrodatných odchylek, čímž jsou výsledky statisticky průkazné. 
U vzorku TZ-8YSB při slinovacím cyklu 1400°C/180min bylo dosaženo relativní hustoty 
99,09%t.h. Vzorek TZ-8YSB při slinovacím cyklu 1450°C/120min dosáhl relativní hustoty 
99,13%t.h, vzorek TZ-8YSB 1530°C/30min dosáhl relativní hustoty 99,23%t.h. Všechny tři 
vzorky dosáhly stejné relativní hustoty v rámci směrodatné odchylky. Jak je patrné z porovnání 
na obrázku 27, velikost zrn se také lišila. Střední velikosti zrn u vzorku TZ-8Y 1400°C/180min 
byla rozdílná i v rámci směrodatných odchylek od vzroků TZ-8Y 1450°C/120min a 
1530°C/30min 
Výsledky této bakalářské práce ukázaly, že na rozdíl od tetragonálního ZrO2 použitého v pracích 
[6, 8], měla volba teploty prodlevy a délky prodlevy na ní vliv na výslednou strukturu velikosti 
zrn u kubického ZrO2. Tyto závěry jsou v souladu s výsledky získanými pro tetragonální a 
kubický ZrO2 slinovanými metodou TSS, kdy i v případě použití této metody tetragonální ZrO2 
na tuto metodu citlivý nebyl a kubický ZrO2 citlivý byl. 
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6. ZÁVĚR 
 
V předložené bakalářské práci bylo studováno slinování kubického ZrO2 (dopovaného 8mol% 
Y2O3) metodou jednostupňového slinování. Byly použity dva druhy komerčních keramických 
prášků ZrO2 s velikostí částic 80nm a 140nm. Bylo prokázáno, že stejných konečných relativních 
hustot  lze u daného vzorku dosáhnout různými slinovacími cykly. Bylo studováno, zda slinování 
kratší dobu při vyšší teplotě vede při dosažení stejné konečné hustoty k jiné velikosti zrn než 
slinování delší dobu při nižší teplotě. Při studiu mikrostruktury zkoumaných vzorků se ukázalo, 
že volba slinovacího cyklu měla vliv na velikost zrn slinutého materiálu. Volba cyklu s nižší 
slinovací teplotou a delší prodlevou na ní vedla k mikrostruktuře s menší velikostí zrn než tomu 
bylo v případě vzorku slinovaného kratší dobu na vyšší teplotě. 
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